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Verfahren zur Herstellung von Bis(perfluoralkyl)phosphinsauren und 

deren Seize 

Die vorllegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
5 Bis(perfluoralkyl)phosphins3uren umfassend zumlndest die Umsetzung 

wenigstens eines Difiuortris(perfluoralkyl)phosphorans oder wenigstens eines 
Trlfluorbis(perfluoralkyl)phosphorans mit FluorwasserstofF In einem geeigneten 
Reaktionsmedium und das Erhitzen des so erhaltenen Reaktionsgemisches. 
Die Erfindung betrifft audi Saize der Bls(perfluoralkyl)phosphlnsauren sowie 
10 deren Verwendungen. 

Bis(perfluoralkyl)phosphins3uren sind seit langem bekannt und eignen sich zur 
Herstellung verschiedener Chemikalien, wie beispielswelse entsprechender 
Methylester, die starke Methyllerungsreagenzien darstellen (N. V. Pavlenko et 

15 al., Zh. Obshch. Khim., 59. Nr. 3 (1989), Seiten 534-537). 

Die Bls(perfluoralkyl)phosphinsauren und ihre entspreclienden Saize finden 
ferner Venwendung aufgrund ihrer oberflachenaktlven WIrkung (DE-OS 22 33 
941; N.N. Kallbabchiik et al., Teor. Eksp. Khim., 11, Nr. 6 (1975), Seiten 838- 
841; N.N. Kallbabchuk et al., Ukr. Khim. Zh., 44, Nr. 1 (1978), Seiten 67-70) 

20 sowie In Brennstoffeellen (T. Mahmood, inorganic Chemistry, 25 (1986), 
^^^Seiten 31 28-31 31 ). 

Das Lithiumsalz der Bis(pentafluorethyi)phosphinsaure ist ein 
vielversprechender Kandidat fQr die Verwendung als Leitsalz In 
25 LIthiumbatterlen (F. Kita et al., Proc. Electrochem. Soc, 99-25, (2000), Seiten 
480-484; F. Kita et al., J. Power Sources, 90, Nr. 1 (2000), Seiten 27-32). 

Die Herstellung von Bis(trifluormethyl)phosphinsaure gellngt durch die 
Hydrolyse von schwer zugangiichem Bis(trifiuormethyl)phosphortrichlorld (H. 
30 J. Emeleus et ai., J. Chem. Soc. (1955), Seiten 563-574). Die hdheren 
Homologen der Bis(trifiuormethyl)phosphlnsdure wurden aus den 
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entsprechenden Difluortrls(perfluoralkyl)phosphoranen gewonnen (V. Ya. 
Semenii et al., U.S.S.R.-Patent 498,31 1 ). 



In der Literatur sind Im wesentllchen zwel verschiedene Verfahren zur 
6 Herstellung von Bls(perfluoralkyl)phosphinsauren bekannt. 

GemSB dem ersten Verfahren erfolgt in einem ersten Schritt die Umsetzung 
eines Difluortris(perfluoralkyl)phosphorans mit Hexamethyldisiloxan zu dem 
entsprechenden Phosphinoxid. In einem zweiten Schritt folgt dann die 
10 Hydrolyse zu der entsprechenden Bis(perfluoralkyl)phosphinsaure. Dieses 

• Verfahren weist den Nachteil auf, dali die Temperatur wShrend der Hydrolyse 
sehr exakt kontrolliert und geregelt werden muli und Qblicherweise nur 
geringste Mengen der gewQnschten Bis(perfluoralkyl)phosphinsaure erhalten 
werden (T. Mahmood, Inorganic Chemistry, 25 (1986), Seiten 3128-3131; 
15 U.S.S.R.-Patent. 498,311; Seiten 57-61; T. IVlahmood etal., Inorganic 
Chemistry, 27 (1988), Seiten 2913-2916). 



Als weiteres Verfahren 1st die direkte Hydrolyse von Difluortrls(perfluoralkyl)- 
phosphoranen zu Bis(perfluoralkyl)phosphlnsauren bekannt (T. Mahmood et 
20 al, Inorganic Chemistry, 27 (1 988), Seiten 291 3-291 6). Nachteilig ist bei 

Odiesem Verfahren, dad die Hydrolyse aufgrund der sehr schlechten 
Mischbarkeit der Phosphorane mit Wasser, insbesondere der Phosphorane 
mit langen Alkylketten, nur sehr langsam ablauft und Oblicherwelse zu sehr 
komplexen Produktgemischen fUhrt. 

25 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand daher darin, ein Verfahren 
. zur VerfUgung zu stellen, welches die einfache und kostengunstlge 
Herstellung von Bis(perfluoralkyl)phosphinsauren in guten Ausbeuten 
ermdglicht. Vorzugsweise sollen die Bis(perfluoralkyl)phosphinsauren in hoher 
30 Reinheit erhalten werden. Eine weitere Aufgabe bestand in der Bereitstellung 
von Salzen der Bis(perfluoralkyl)phosphinsauren. 
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Diese Aufgabe wurde durch das erflndungsgemalie Verfahren zur Herstellung 
von Bis(perfluoralkyl)phosphlnsauren gelost, welches zumindest die folgenden 
Verfahrensschritte umfal^t: 

5 

a) Umsetzung wenigstens eines Difiuortris(perfluoralkyl)phosphorans 
Oder wenigstens eines Trlfluorbis(perfluoralkyl)phosphorans mit 
FluorwasserstofF In einem geeigneten Realctionsmedlum, und 

10 b) Erhitzen des gemail a) eriialtenen Reaktlonsgemisches. 

^^^Die IHerstellung der Difluortris(perfluorall<yl)phosphorane und 

Trifluorbis(perfluoralkyl)pliosphorane kann nach Qbiichen, dem Fachmann 
bekanriten IVIetiioden erfolgen. 

15 Vorzugsweise warden diese Verbindungen durch elektrochemlsche 

Fluorierung geeigneter Ausgangsverbindungen hergestelit, wie in V. Ya. 
Semenii etal., Zh. Obshch.Khim., 55, Nr. 12 (1985), Selten 2716-2720; N. 
Ignatiev, J. of Fluorine Chem., 103 (2000), Selten 57-61 sowie der 
WO 00/21969 beschrieben. Die entsprechenden Beschreibungen werden 

20 hlemiit als Referenz eingefUhrt und gelten als Tell der Offenbarung. 

^^^Es konnen auch Mischungen aus zwei oder mehr 

Difluortris(perfIuoralkyl)phosphoranen und/oder zwei oder mehr 
Trlfluorbls(perfluoralkyl)phosphoranen in dem erflndungsgemSlien Verfahren 

25 zum Einsatz kommen. Vorzugsweise kommt jeweils nur ein 
Difluortris(perfluoralkyl)phosphoran oder ein 

Trifluorbis(perfluoralkyl)phosphoran in dem erflndungsgemalien Verfahren 
zum Einsatz. 
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In einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfinclungsgem§Ben Verfahrens 
kommt wenigstens ein DifIuortrls(perfluoralkyl)phosphoran oder wenigstens 
ein Trifluorbls(perfluoralkyl)phosphoran der allgemeinen Formel I 



(CnF2n+l)mPF5-m 
I 

mit 1 vorzugsweise 1 :£4 und m jewells =2 oder 3 zum Einsatz. 



10 Besonders bevorzugte Dlfluortris(perfluoralkyl)phosphoranverbindungen 

• konnen ausgewdhlt werden aus der Gruppe bestehend aus 
Dlfluortris(pentafluorethyl)phosphoran, Dlfluortris(n-nonafluorbutyl)phosphoran 
und Difluortris(n-heptafluorpropyl)phosphoran. 



15 Als besonders bevorzugte Trifluorbis(perfluoralkyl)phosphoranverbindung 
kann Trifluorbis(n-nonafluorbutyl)phosphoran in dem erfindungsgemalien 
Verfahren zum Einsatz kommen. 

Die Umsetzung wenigstens eines Difluortris(perfluoralkyl)phosphorans oder 
wenigstens eines Trifluorbis(perfluoralkyl)phosphorans mit Fluon^^asserstoff in 
20 einem geeigneten Reaktlonsmedium erfolgt bevorzugt gemSB einem 

OVerfaiiren, wie es in der DE 101 30 940.6 besciirieben ist. Die entsprechende 
Beschreibung wird iiiennit als Referenz eingefiilirt und gilt als Tell der 
Offenbarung. 

25 Das Reaktionsmedmm kann jedes bellebige dem Fachmann bekannte 
Ldsungsmittel oder Ldsungsmlttelgemlscli seln. Vorzugsweise ist das 
LSsungsmittel Wasser oder ein Losungsmittelgemisch auf Basis von Wasser. 

Die Temperatur fur das Erhitzen des gemali Verfahrensschritt a) erhaltenen 
30 Reaktlonsgemisches im Verfahrensschritt b) betrSgt bevorzugt 
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Raumtemperatur bis 150 'C, besonders bevorzugt 100 'C bis 146 und 
ganz besonders bevorzugt 135 bis 140 "C. 

Vorzugswelse wird das nach Verfahrensschritt a) erhaltene Reaktionsgemiscli 
5 gemali Verfahrensschritt b) fQr 1 bis 1 50 Stunden, besonders bevorzugt fur 1 0 
bis 25 Stunden und ganz besonders bevorzugt fQr 18 bis 22 Stunden erhitzt. 

Gegebenenfalls l<ann es vorteilhaft sein wShrend des Erhitzens gemaB 
Verfahrensschritt b) erneut etwas von dem gleichen Oder einem anderen 
10 Realctionsmedium zu der Real<tionsmischung zu geben. 

Um die Hydrolyse zu beschleunigen, l<ann man das gemaB Verfahrensschritt 
a) erhaltene Realctionsgemisch bevorzugt auch In einer geschlossenen, 
druckdichten Vonichtung, wie z.B. einem Autoklaven bei erhohter Temperatur, 
16 vorzugsweise von 140 "C bis 200 "C erhitzen. 

Neben den gewiinschten Bis(perfluoralkyl)phosphinsauren werden nach der 
Umsetzung gemaii dem erfindungsgemSlien Verfahren als weitere 
Reaktlonsprodukte Fluorwasserstoff und jewells das entsprechende 
20 Monohydroperfluoralkan erhalten. 

ODiese Reaktlonsprodukte kQnnen nach Qblichen, dem Fachmann gelSufigen 
Verfahren ggf. abgetrennt, ggf. aufgefangen und ggf. isoliert werden, 
beisplelsweise durch Kondensation in geeigneten KQhlfallen. 

26 Fluorwasserstoff und Monohydroperfluoralkane stellen selbst wertvolle 
chemische Rohstoffe dar, die einer sinnvollen Nutzung zugefQhrt werden 
kSnnen. So ist es u.a. mSglich, den Fluonwasserstoff aufzufangen und zu 
rezyklieren, so dali dieser fQr die Umsetzung gemali Verfahrensschritt a) zur 
VerfQgung steht. 

30 Sofern erforderiich, kann sich an die Herstellung von Bis(perfluoralkyl)- 

phosphinsSuren nach dem erfindungsgemaUen Verfahren eine Relnlgung und 
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ggf. Isollerung dleser Verblndungen nach Qblichen, dem Fachmann gelaufigen 
Verfahren anschlieflen. 

Vorzugswelse erfolgt die Reinlgung durch Destination, vorzugsweise unter 
vermindertem Druck bei erhShten Temperaturen. 

5 

Die Isolierung der jewelligen Saize der Bls(perfluoralkyl)phosphinsaure kann 
bevorzugt durch die Neutralisation der Bls(perfluoralkyl)phosphlnsauren 
erfolgen. 

10 Die Darstellung der Saize aus der jewelligen Bis(perfluoralkyl)pliosphinsaure 

• erfolgt durch Umsetzung mit wenlgstens einer Qblichen, dem Fachmann 
bekannten Base, vorzugswelse In LOsung. 

Zur Darstellung der SaIze werden die Bls(perfIuoraIkyl)phosphinsauren mit 
15 Basen, vorzugsweise ausgewahit aiis der Gruppe der Hydroxide, Oxide, 
Hydride, Amide, Carbonate, Phosphlne oder Amine, neutralisiert. 

Nach der Neutralisation wird das anfallende Salz, in dem Fachmann bekannter 
Welse, aufbereltet. Das Salz kann gewaschen und anschlieUend getrocknet 
20 werden. 

(^^^Gegenstand der Anmeldung sind auch Saize der 

Bls(perfluoralkyl)phosphinsauren, ausgewShlt aus der Gruppe der tell- und 
peralkyllerten Ammonium-, Phosphonlum-, Sulfonium-, Pyrldlnium-, 

25 Pyridazlnlum-, Pyrimldinlum-, Pyrazlnlum-, Imidazollum-, Pyrazollum-, 

Thiazolium-, Oxazolium- und Triazollumsalze-salze. Bevorzugt werden Saize 
der Bis(perfluoralkyl)phosphinsauren mit einem Katlon ausgewShlt aus der 
Gruppe 
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wobei bis gleich Oder verschieden, gegebenenfalls durch eine Elnfach- 
oder Doppelblndung direkt miteinander verbunden sind und jeweils einzein 
Oder gemeinsam folgende Bedeutung haben: 
5 -H. 

- Halogen, wobei die Halogene niclit direirt mit N verbunden werden, 

- All<ylrest (Ci bis Cs) der teilweise Oder vollstandig durch weltere Gruppen, 

OVOrZUgSWelse F, CI. N(CnF(2n*1.x)Hx)2. 0(CnF(2n.i.x)Hx). S02(CnF(2n+i.,)Hx), 
CnF(2n+i.x)Hx mit 1<n<6 und 0<x<2n+1 substltuiert sein kann, dargestellt, 

10 

Obenraschend wurde gefunden, dali diese Saize als ionische FIQssigkeiten. 
Pliasen-Transfer-Katalysatoren oder Tenside verwendet werden kSnnen. 

Das erfindungsgemalSe Verfahren zur Hersteliung von Bis(perfluoralkyl)- 
15 phosphins§uren ermoglicht die einfache, kostengiinstige und sichere 

Hersteliung dieser Verbindungen in sehr guten Ausbeuten. QblichenA/eise 
werden die Bis(perfluoralkyl)phosphinsauren ohne weitere aufwendige 
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Relnigungsschritte in hoher Reinhelt erhalten. Durch die Umsetzung mit Basen 
konnen Saize gewonnen werden, die bisiier nicht verfUgbar waren 

Vorteilhaft istferner, dali die gemali dem erfindungsgemaiien Verfahren 
5 eriialtenen Nebenprodulrte, nSmiicli Fluorwasserstoff und 

IVIonohydroperfluorafkane, selbst wertvolle Rohstoffe darstellen, die einer 
sinnvollen Nutzung zugefQhrt werden konnen. Hierdurch wird die 
Umweltbelastung bei der Umsetzung nacli dem erfindungsgemSUen Verfahren 
gering geiialten und die Kosten fQr das erfindungsgemalie Verfaliren 
10 reduziert. 

Im folgenden wird die Erfindung anhand von Beispielen eriSutert. Diese 
Beispiele dienen lediglich der Eriauterung der Erfindung und schrSnken den 
aligemeinen Erfindungsgedanken niclit ein. 



o 
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Beispiele 

Die NMR-Spektren wurden mit einem Bruker Avance 300 NMR Spektrometer 
5 bei folgenden Frequenzen aufgenommen: 



300.1 MHz 

282.4 MHz fiir und 

121.5 MHz fiir ^V. 




Beispiei 1: 



Synthese von Bis(pentafluorethyl)phosphinsaure (C2F5)2P(0)OH 
15 a) 

Zu 2,93 g 40 % Gew.-iger Flusssaure (entsprechend 58,6 mmol HF) In einem 
FEP-(Fluorethylen-Polymer)-Kolben wurden 3,53 g Wasser gegeben 
(entsprechend einer Gesamtmenge an Wasser In der MIschung von 
294 mmol). Die so erhaltene MIschung wurde dann mit einem Elsbad gekOhlt. 
20 Anschlleliend wurden unter RQhren mit einem Magnetruhrer 25,03 g 

0(58,7 mmol) Difluortris{pentafluorethyl)phosphoran, (C2F5)3PF2, innerhalb von 
3 MInuten zugegeben. Innerhalb von weiteren drel MInuten ging das 
Dlfluortrls(pentafluorethyI)phosphoran vollstandig In Losung und es wurde eine 
farblose, klare LOsung von H*[(C2F5)3PF3r In Wasser erhalten. 

25 

Die so erhaltene L6sung wurde welters 15 MInuten bel Raumtemperatur 
geriihrt und anschlleliend bei eIner Olbadtemperatur von 135 bis 140 "C fOr 14 
Stunden am RQckfluR erhitzt. Anschlleliend wurden weltere 4,83 g Wasser zu 
der Losung gegeben und weltere 6 Stunden bel derselben Temperatur am 
30 RQckfluli erhitzt. Nach dem AbkOhlen auf Raumtemperatur wurden 24.81 g 
eIner klaren Ldsung erhalten. 
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In einer zwischengeschalteten Falle, die mit Trockenels gekdhlt wurde, wurden 
3,95 g einer zweiphaslgen FIQssigkeit aufgefengen. DIese Flussigkeit enthielt 
2,11 g C2F5H, 1,5 g HF und 0,34 g der Ausgangsverblndung Difluortris(penta- 
fluorethyl)phosphoran. 

5 

Zur isoliemng der Bis(pentafluorethyl)phosphinsaure wurde wa&rige 
Fluorwasserstoff-Ldsung aus dem Reaktionsgemisch abdestiiliert, dabei 
wurden 15,13 g von nahezu relner Bis(pentafluorethyl)phosphinsaure 
gewonnen. Die Ausbeute betrug 86,5 %, bezogen auf das eingesetzte 
1 0 Difluortris(pentafluorethyl)phosphoran. 

^^^Zur welteren Reinlgung wurde die Bl8(pentafluorethyl)phosphins3ure unter 
vermindertem Druck bei 125 Pa destiliiert. Der Sledepunkt betrug 63-64 °C. 

15 Die so eriialtene Bis(pentafIuorethyi)pliospiiinsaure wurde mittels ^^F-, ^V- 
und ^H-NI\/lR-Spektroskople sowie durch Eiementaranalyse cliarakterisiert: 

^^F-NIVIR-Spektrum; 5, ppm: 
(Ldsungsmittel Aceton-De, Referenz CCI3F) 
20 -80,55 s (CF3); -1 25,37 d (CF2); J\f = 78,2 Hz 

'H-NMR-Spektrum; 5, ppm: 
(Ldsungsmittel Aceton-De, Referenz TMS) 
12,71 br. s (OH) 

25 

^^P-NMR-Spektrum; 6, ppm: 

(Ldsungsmittel Aceton-De, Referenz 85 Gew.-%lge H3PO4) 
-0,03 quin; jVf = 78,3 Hz 
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-11- 

Dle Werte der gefundenen chemlschen Verschiebungen entsprechen den aus 
der VerSffentllchung von T. Mahmood, Inorganic Chemistry, 25 (1986), Selten 
3128^3131 bekannten Werten. 

5 Elementaranalyse: 

Gefunden: C 15,76 %; H 0.40 % 

BerechnetfOr ((C2Fs)2P(0)OH): C 15,91 %; H 0.33 % 

b) 

10 Zu 0,834 g einer 40-Gew.-%-igen, wassrigen Fluorwasserstoff-Saure 

(entsprechend 16,7 mmol HP) In einem FEP-Kolben wurden 2,50 g Wasser 
' gegeben (entsprechend einer Gesamtmenge an Wasser in der IVIischung von 
166,5 nnmol). Die so erhaltene Mischung wurde dann mit einem Eisbad 
gelcQhIt. Abschllellend wurden unter RQhren mit einem Magnetrilhrer 7,1 1 g 
15 (16,7 mmol) Difluortris(pentafluorethyl)phosphoran, (C2F5)3PF2 , Innerhalb von 
drel Minuten zugegeben. Innerhalb von welteren drei MInuten ging das 
Difluortris(pentafiuorethyl)phosphoran vollstandig in L3sung und es wurde eine 
farblose, i^lare LOsung von H*[(C2F5)3PF33' in Wasser erhalten. Die 
Realctionsmischung wurde bei einer Olbadtemperatur von 115 °C - 120 °C fQr 
20 108 Stunden am RQcl^fluli erhitzt. Zur Isolierung der 

OBis(pentafluorethyl)phosphinsaure wurden Wasser-HF Losung aus der 
Real<tionsmischung abdestilliert, wobei 3,97 g von nahezu reiner 
Bls(pentafluorethyl)phosphinsaure, (C2F5)2P(0)OH, gewonnen wurden. Die 
Ausbeute betrug 78,8 %, bezogen auf das eingesetzte 
25 Difluortris(pentafluorethyl)phosphoran. Das so erhaltene Produkt wurde mittels 
i9F-NMR-Spektroskople charalcterislert. Die entsprechenden Signaie stimmten 
mit den unter Beispiel 1a genannten SIgnalen uberein. 



30 
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c) 

2,59 g (56,2 mmol) Ethanol wurden in einem FEP-Gefali mit einem Elsbad 
gekuhlt. Unter RQhren mit einem MagnetrQhrer wurden zuerst 0,49 g 
(24,5 mmol) Fluorwasserstoff (HP) langsam zu dem Ethanol gegeben und 
5 Innerhalb von drei welteren Minuten 9,59 g (22,5 mmol) 

Difluortris(pentafluorethyl)phosphoran, (C2F5)3PF2, zur Reaktionsmischung 
hinzugefugt. Nach dem Aufl5sen des Phosphorans wurden 2,21 g 
(122,6 mmol) Wasser zu der Losung gegeben und Reaktionsmischung wurden 
bei einer Olbadtemperatur von 120 °C fur 144 Stunden am RQckfluB erhitzt 
10 (nach dem 44 Stunden wurden 2,1 g Wasser und nach 94 Stunden noch 
^^^einmal 2,0 g Wasser zu der Reaktionsmischung gegeben). 

Zur Isolierung der Bis(pentafluorethyl)phosphinsaure wurden Ethanol-Wasser- 
HF Losing aus der Reaktionsmischung abbdestiliiert, wobei 5.21 g von nahezu 
15 reiner Bis(pentafluorethyl)phosphinsaure, (C2F5)2P(0)OH, gewonnen wurden. 
Die Ausbeute betrug 76,6 %, bezogen auf das eingesetzte 
Difluortrts(pentafiuorethyl)phosphoran. Das so erhaltene Produkt wurde mittels 
^^F-NMR-Spektroskopie charakterisiert. Die entsprechenden Signale stimmten 
mit den unter Beispiel 1a angegebenen Signalen Qberein. 

20 

^^^^Beispiel 2: 

Synttiese von Bis(n-nonafluorbutyl)phosphinsaure (n-C4F9)2P(0)OH 
25 a) 

Zu 4,07 g einer 40-Gew.-%-igen Flusssaure (entsprechend 81 ,4 mmol HF) in 
einem FEP-(Fluorethylen-Polymer)-Kolben wurden 4,25 g Wasser gegeben 
(entsprechend einer Gesamtmenge an Wasser In der Mischung von 
371 mmol). Die so erhaltene Mischung wurde dann mit einem Eisbad gekQhIt. 
30 Anschlleliend wurden unter RQhren mit einem MagnetrQhrer 51 ,42 g 
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(70,8 mmol) Difluortris(n-nonafluorbutyl)phosphoran, (n-C4F9)3PF2, innerhalb 
von 10 Minuten zugegeben. 

Die so erhaltene LOsung wurde weitere 20 Minuten bei Raumtemperatur 
5 geriihrt und anschliel^end be! einer Olbadtemperatur von 135 bis 140 °C fOr 
1 1 ,5 Stunden am RQckfluH erhltzt. AnschlieEend wurden weitere 5,00 g 
Wasser zu der Ldsung gegeben und weitere 8,5 Stunden bei derselben 
Temperatur am RQcicfluli eriiitzt. Nach dem Abi^Qhlen auf Raumtemperatur 
wurden 46,47 g einer l<laren Losung erhalten. 
10 In einer zwiscliengeschalteten Falle, die mit Trocl<eneis gekOhlt wurde, wurden 

•15,03 g einer zweiphasigen FIQssiglceit aufgefangen. Diese FIQssigkeit enthielt 
13,06 g n-C4F9H und 1,97 g HF (obere Pliase). 



Zur isolierung der Bis(n-nonafiuorbutyl)phospliins3ure wurde wdHrige 
15 Fluorwasserstoff-Losung aus dem Real^tionsgemisch bei einer 

Olbadtemperatur von 145 "C abdestiliiert, und 34,62 g naliezu reiner Bis(n- 
nonafluorbutyl)phosphinsdure ais FeststofF gewonnen. Die Ausbeute betrug 
97,4 %, bezogen auf das eingesetzte Difluortris(n-nonafluorbutyl)pliosplioran. 



20 Zur weiteren Reinigung wurde die Bis(n-nonafluorbutyl)phosphinsdure unter 

Overmindertem Drucl< bei 125 Pa destilliert. Der Siedepunl<t betrug 124 "C. 
Beim Ablcuhlen erstarrt die so eriialtene Bis(n-nonafluorbutyl)pliospliinsaure 
zu einem Feststoff mit einem Sclimelzpunlct von 103-104 °C. 



25 In der LlteraturverofFentlichung von T. Mahmood, Inorganic Chemistry, 25 
(1986), Seiten 3128-3131 wird die Bis(n-nonafluorbutyl)phosphinsaure als 
nichtfiachtige FlUssigkeit beschrieben, wobei es sich wahrscheinlich um eine 
hydratisierte Form dieser Verbindung handelt. 



30 



Die Bis(n-nonafluorbutyl)phosphinsaure wurde mittels ^®F-, ^^P- und ^H-NMR- 
Spektroskopie sowie durch Elementaranalyse charakterisiert: 
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^^F-NMR-Spektrum; 5, ppm: 
(LSsungsmlttel Aceton-Dg,. Referenz CCI3F) 

-80.90 t (CF3); -120.50 br. s (CF2); -121,38 d (CF2); -125.58 m (CF2); 
jVf = 79,5 Hz, JVf = 9.9 Hz 

5 

^H-NMR-Spektrum; 5, ppm: 
(Ldsungsmittel Aceton-Oe, Referenz TMS) 
9,25 br. s (OH) 

10 ^^P-NMR-Spektrum; 5, ppm: 

•(LeJsungsmlttel Aceton-Ds, Referenz 85 Gew.-%ige H3PO4) 
1,74quln; JVf = 79,0 Hz 

Die Werte der gefundenen chemischen Verschlebungen entsprechen den aus 
15 der Veroffentlichung von T. Mahmood, Inorganic Chemistry, 25 (1986), Seiten 
3128-3131 bekannten Werten. 

Elementaranalyse: 
Gefiinden: C 19,05 %; H 0,20 % 
20 Berechnet fiir ((n-C4F9)2P(0)OH): C 19,14 %; H 0,20 % 

o« 

Zu 1 ,08 g einer 40-Gew.-%-lgen, wSssrigen FluorwasserstofF-S3ure 
(entsprechend 21,6 mmol HF) In einem FEP-Kolben wurden 1,45 g Wasser 

25 gegeben (entsprechend einer Gesamtmenge an Wasser in der l\/lischung von 
116,1 mmol). Die so erhaltene IVIIschung wurde dann mit einem Eisbad 
gekiihlt. Abschliefiend wurden unter Ruhren mit einem MagnetrQhrer 7,98 g 
(15.2 mmol) Trifluorbis(n-nonafluorbutyl)phosphoran, (C4F9)2PF3, innerhalb 
von 10 Minuten zugegeben. Die Reaktlonsmlschung wurde 15 Stunden bei 

30 Raumtemperatur gerOhrt und anschllef^end bei einer Olbadtemperatur von 
1 10°C fur 35 Stunden am RQckfiuB erhitzt (nach 17 Stunden wurden weltere 
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0,6 g Wasser und nach 25 Stunden weitere 1,2 g Wasser zu der 
Reaktionsmischung gegeben). Zur Isolierung der Bis(n- 
nonafluorbutyl)phosphinsaure wurden Wasser-HF LSsung aus der 
Reaktionsmischung abdestilllert, wobei 6,34 g von nahezu relner Bis(n- 
nonafluorobutyl)phosphinsaure gewonnen wurden. Die Ausbeute betrug 
83,2 %, bezogen auf das eingesetzte Trifluorbis(n-nonafluorbutyl)phosphoran. 
Das so erhaltene Produkt wurde mittels i^F-NIViR-Spektroskople 
charakterislert. Die entsprechenden SIgnale stimmten mit den unter Befsplel 
2a genannten Signalen Obereln. 



Beispiel 3: 



3,07 g der gerndd Beispiel 1 hergesteliten Bls(pentafluorethyl)phosphins3ure 
wurden in 50 cm^ Wasser mit 7,48 g einer 20 Gew.-%lgen, wSBrigen Losung 
15 von Tetraethyiammoniumhydroxid neutralislert. Anschlieliend wurde das 
Wasser abgedampft und der so erhaltene Riickstand unter vermlndertem 
Druck von 120 Pa bei 70 "C (Badtemperatur) getrocknet. 
Es wurden 4,38 g weilier Feststoff von Tetraethylammonium- 
bis(pentafluorethyl)phosphinat mit einem Schmelzpunkt von 100-102 °C 
20 erhalten. Die Ausbeute ist nahezu quantitatlv. bezogen auf die eingesetzte 
Bis(pentafluorethyl)phosphins3ure. 



Das Tetraethylammoniumbls(pentafluorethyl)phosphlnat wurde mittels ''^F-, 
^^P- und ^H-NMR-Spektroskople sowie durch Eiementaranalyse 
25 charakterisiert: 

''^F-NIVIR-Spektrum; 6, ppm: 
(Lbsungsmittel Aceton-De, Referenz CCI3F) 



-80,23 s (CF3); -124.90 d (CF2); J^f = 64,8 Hz 



30 
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^H-NMR-Spektrum; 6, ppm: 
(Lbsungsmittel Aceton-De, Referenz TMS) 
1,36 tm (CH3); 3.48 q (CH2); JV = 7.3 Hz 

5 ^V-NMR-Spektrum; 6, ppm: 

(Lfisungsmittel Aceton-De, Referenz 85 Gew.-%lge H3PO4) 
0.28 quin, J^f = 64,5 Hz 

Elementaranalyse: 
1 0 Gefunden: C 33.36 %; H 4,60 %; N 3,22 % 

^^Berechnet fQr (C2F5)2P(0)ON(C2H5)4: C 33,42 %; H 4,67 %; N 3.25 % 
Beispiel 4: 

15 2,52 g der gemad Beispiel 1 hergestellten Bis(pentafluorethyl)phosphinsaure 
wurden in 20 cm^ Wasser mit 0,577 g Kaliumcarbonat neutralisiert. 
AnschlieBend wurde das Wasser verdampft und der so erhaltene ROckstand 
unter vermindertem Druck bei 120 Pa und einer Badtemperatur von 100 "C 
getrocknet. Es wurden 2,83 g welBer Feststoff von 

20 Kalfumbls(pentafluorethyl)phosphinat erhalten. Die Ausbeute 1st nahezu 

Oquantitativ, bezogen auf die eingesetzte Bis(pentafluorethyi)phosphinsaure. 
Das Salz zersetzte sich bei eIner Temperatur von 203-205 "C. 

Das Kallumbls(pentafluoretliyl)phospliinat wurde mittels ""^F- und ^^P-NMR- 
25 Spektroskopie sowie durch Elementaranalyse charakterisiert: 

^¥-NMR-Spektrum; 5, ppm: 
(Losungsmittel Aceton-Dg, Referenz CCI3F) 
-80,40 m (CFa); -125,1 1 d (CF2); JVf=67,4 Hz 

30 
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^P-NMR-Spektrum; 6, ppm: 

(LSsungsmittel Aceton-De, Referenz 85 Gew.-%ige H3PO4) 
0,73 quin; J^.f = 67,2 Hz 

5 Elementaranalyse: 
Gefunden: C 14,6 %; 
Berechnetfiir (C2F5)2P(0)OK: C 14,13 % 

Beispiel 5: 

10 

•4,00 g der gemaB Beispiel 2 hergestellten Bis(n-nonafluorbutyl)- 
phosphins§ure wurden in 50 cm^ Wasser mit 5,86 g einer 20 Gew.-%-igen 
waiirigen L6sung von Tetraetliylammoniumhydroxld neutralislert. HIerbei 
bildete sich e!n weiGer Niederschlag, der abfiltrlert und bei vemnindertem 
15 Druck von 120 Pa und einer Badtemperatur von 70 °C getrocl<net wurde. Es 
wurden 4,93 g weiBer Feststoff von Tetraethylammoniumbls-(n- 
nonafIuorbutyl)phosphinat mit einem Sclimelzpunkt von 99-100 "C erhalten. 
Die Ausbeute betrug 98 %. bezogen auf die eingesetzte 
Bis(n-nonafluorethyl)phosphins3ure. 

20 

ODas Tetraetliylammoniumbis(n-nonafluorbutyl)phospliinat wurde mittels ^®F-, 
^V- und ^H-NMR-Spel<trosl<opie sowie durcli Elementaranalyse 
charakterisiert: 

25 ^®F-NMR-Spektrum; S, ppm: 

(Losungsmitte! Aceton-De, Referenz CCI3F) 

-80,75 tt (CF3); -120,35 m (CF2): -121,17 dm (CF2); -125,30 m (CF2); JVf = 
65,0 Hz; JVf = 9,9 Hz, Jf.f = 3,1 Hz 

30 
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^H-NMR-Spektrum; 8, ppm: 
(LSsungsmittel Aceton-De, Referenz TMS) 
1.37 tm (CHs); 3,48 q (CHa); J^h = 7,3 Hz 

5 ^^P-NMR-Spektrum; 6, ppm: 

(LSsungsmlttel Aceton-De, Referenz 85 Gew.-%ige H3PO4) 
1,70 quin; jVf = 64,9 Hz 

Elementaranalyse: 
10 Gefunden: C 30,32 %; H 3,05 %, N 2,10 

^^Berechnet fOr (n-C4F9)2P(0)ON(C2H5)4: C 30,44 %; H 3,19 %, N 2,22 
Beispiel 6: 

15 1 ,93 9 (6,39 mmol) der gemali Beispiel 1 hergesteliten Bls(pentafluoretlnyl)- 
phosphins3ure wurden in 50 cm^ Wasser mit einer Ldsung von 0,371 g 
(3,19 mmol) 1 ,6-Diaminohexan in 15 cm^ Wasser neutrailslert. 
Das Wasser wurde abgedampft und der so eriialtene Ruckstand unter 
vermindertem Druck be! 120 Pa und einer Badtemperatur von 100 "C 

20 getrocknet. Es wurden 2,21 g welder Feststoff von Hexamethylen-1 ,6- 

ODiammoniumbis(pentafluorethyl)phospliinat mit einem Schmelzpunkt von 208- 
210 °C erhalten. Die Ausbeute betrug 96,1 %, bezogen auf die eingesetzte 
Bis(pentafluorethyi)phosphinsaure. 

25 Das Hexamethylen-1 ,6-Diammoniumbls(pentafluorethyl)phosphlnat wurde 
mittels ■'^F-, ^^P- und ^H-NMR-Spektroskopie sowie durch Elementaranalyse 
charakterlsiert: 

^®F-NMR-Spektrum; 5, ppm: 
30 (LQsungsmlttel DMSO-De, Referenz CCI3F) 

-79,59 m (CF3); -124,66 ppm d (CF2); J^p.f = 65,6 Hz 
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^H-NMR-Spektrum; 5, ppm: 
(Losungsmittel DMSO-De, Referenz TMS) 

1.30 m (2CH2); 1,51 m (2CH2); 2,76 m (2CH2). 7,53 br. s (2NH3'^) 

5 ^^P-NMR-Spektrum; 5, ppm: 

(LSsungsmittel DMSO-De, Referenzsubstanz 85 Gew.-%ige H3PO4) 
-2,15 quin; J\p = 65,5 Hz 

Elementaranalyse: 
10 Gefunden: C 23,61 %; H 2,49 %, N: 4.07 % 

•Berechnet fQr [(C2F5)2P(0)0]2^- [H3N(CH2)6NH3] ^* C 23.35 %; H 2,52 %; N 
3,89 % 



Beispiel 7: 



15 



2,80 g (5,58 mmol) der gem3f^ Beispiel 2 hergestellten Bis(n-nonafluorbutyl)- 
phosphinsSure wurden In 50 cm^ Wasser mit einer LSsung von 0,324 g 
(2,79 mmol) 1 ,6-Dlamlnohexan In 15 cm^ Wasser neutralisiert. 
HIerbei biidete sich ein wei&er Niederschlag, der abflltriert und unter 
20 vermindertem Drucl< bei 120 Pa und einer Badtemperatur von 100 °C 

Ogetrocknet wurde. Es wurden 2,87 g weiBer Feststoff von Hexamethylen-1 ,6- 
Dlammoniumbis(n-nonafluorbutyl)-phosphlnat mit einem Schmelzpunkt 
> 250 "C erhalten. Die Ausbeute betrug 92 %, bezogen auf die eingesetzte 
Bis(n-nonafluorbutyi)phosphlnsaure. 



25 



Das Hexametliylen-1 ,6-Diammoniumbis(n-nonafluorbutyl)piiospliinat wurde 
mittels ^®F-, ^^P- und ^H-NIVIR-Spektroskopie sowie durch Elementaranalyse 
charakterisiert: 



30 
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^^F-NMR-Spektrum; 5, ppm: 
(LSsungsmlttel DMSO-De, Referenz CCI3F) 

-80,03 t (CF3); -120,46 m (CF2); -121.28 dm (CF2), -125,11 m (CF2), 
JVf = 65,6 Hz, J V = 9.5 Hz 

5 

^H-NMR-Spektrum; 5, ppm: 

(LSsungsmittel DMSO-De, Referenz TMS) 

1,29 m (2CH2); 1,51 m (2CH2); 2,76 m (2CH2). 7,61 br. s (2NH3'^) 

10 ^^P-NMR-Spektrum; 5. ppm: 

•(LSsungsmlttel DMSO-De, Referenz 85 Gew.-%ige H3PO4) 
-0,76 quin; jVf = 65,5 Hz 

Elementaranalyse: 
15 Gefunden: C 23,76 %; H 1 ,58 %; N 2,48 % 

Berechnet fOr: [(C4F9)2P(0)0]2^- [H3N(CH2)6NH3f* C 25,59; H 1,62 %; 
N 2,50 % 

Beispiel 8: 

20 

02,23 g (4,44 mmol) der gemafi Beispiel 2 hergesteilten Bis(n-nonafluorbutyl)- 
phosphinsaure wurden in 50 cm^ Wasser mit einer Ldsung von 1 ,20 g 
(4,45 mmol) TrI-n-Hexylamin in 20 cm^ eines 1 :1 (VolA/ol) Wasser/Ethanol- 
Gemisches neutralisiert. AnschlieHend wurden 15 cm^ Ethanol zugegeben und 
25 5 IVIinuten am RQckfluB gekocht. 

Nach dem Abkiihien auf Raumtemperatur bildete sich ein weilier 
Niederschlag, der abfiltriert und unter vermindertem Druck bei 120 Pa und 
einer Badtemperatur von 60 °C getrocknet wurde. Es wurden 3,22 g weiller 
Feststoff von Tri-n-Hexylammoniumbis(n-nonafluorbutyl)phosphlnat mit einem 
30 Sciimeizpunkt von 74-75 °C eriialten. Die Ausbeute betrug 93,9 %, bezogen 
auf die eingesetzte Bis(n-nonafluorbutyl)pliosphinsaure. 
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Das Tri-n-Hexylammbniumbis(n-nonafluorbutyl)phosphlnat wurde mittels ^^F-, 
^^P- und ^H-NMR-Spektroskople sowie durch Elementaranalyse 
charakterislert: 

5 ^®F-NMR-Spektrum; 5, ppm: 

(LSsungsmittel Aceton-De, Referenz CCI3F) 

-80,82 tt (CF3); -120,36 m (CF2); -121,32 dm (CF2), -125,53 m (CF2); 
J\p = 70,1 Hz; jVf = 9.9 Hz, Jr.f = 3,0 Hz 

10 ^H-NMR-Spektrum; 5, ppm: 

•(L5sungsmittel Aceton-De, Referenz TMS) 
0,89 m (3CH2); 1,35 m (QCHz); 1,82 m (SCHz); 3,21 m (2CH2); 9,62 br. s (NH*) 

^^P-NMR-Spektrum; 6, ppm: 
15 (Losungsmittel Aceton-De, Referenz 85 Gew.-%lge H3PO4) 
1,76 quin; J^f = 70,1 Hz 

Elementaranalyse: 

Gefunden: C 40,51 %; H 5,20 %; N 1 ,80 % 
20 Berechnet fQr (C4F9)P(0)0- '^HN(CeHi3)3: C 40,45 %; H 5,22%; N 1 ,82 % 



Beispiel 9: 

1,55 g (3,09 mmol) der gemdil Beispiel 2 hergestellten Bls(n- 
25 nonafluorbutyOpliosposinsaure werden In 15 cm® Wasser mit einer Ldsung von 
1,20 g (3,09 mmol) Triphenyl-Benzylphosphoniumchlorid in 30 cm® Wasser 
gemischt und 5 min bei Raumtemperatur geriihrt. Hierbei bildete sich ein 
weil^er Niedersclilag, der abfiltriert und unter verminderten Druck bei 120 Pa 
und einer Badtemperatur von 60 getrocknet wird. Es werden 2,50 g weilier 
30 Feststoff von Triplienyl-Benzylphosphoniumbis(n-nonafluorbutyl)phosphinat 
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mit elnem Schmelzpunkt von 138-139 "C erhalten. Die Ausbeute betrSgt 
95,1 % auf die eingesetzte Bis(n-nonafluorbutyl)phosphins3ure. 

Triphenylbenzylphosphoniumbis(n-nonafluorbutyl)phosphinat wird mittels ^^F-, 
5 ^^P- und ^H-NI\/IR-Spelctroskople sowie durcin Elementaranalyse 
charalcterisiert: 

NMR spectrum, 8, ppm: 
(Losungsmittel: Aceton-Dg ; Referenz: CCI3F): 
10 -80.76 1 (CF3); -120.36 m (CFg); -121 .21 dm (CFg); -125.38 m (CFg) ; 
2p Fr:65.9 Hz, JVf=9.9 Hz. 

NIVIR spectrum, 8. ppm: 
15 (Losungsmittel: Aceton-Dg ; Referenz: TIVIS): 

5.22 d (CH2, PhCHg) ; 7.11-7.17 m (2H, PhCHz) ; 7.19-7.27 m (2H, PhCHg) 
7.30-7.37 m (iH. PhCHg) ; 7.72-7.87 m (12H, 3Ph) ; 7.91-7.99 m (3H, 3Ph) 
jVh=15.1 Hz. 

20 

^"■p NIVIR spectrum, 5, ppm: 

©(Losungsmittel: Aceton-Dg ; Referenz:85 Gew.-%ige H3PO4): 
1 .78 quin; 25.68 br.s ; J Vf=65.8Hz. 

25 Elementaranalyse: 

Gefunden: C 46.10%; H 2.48%. 

BerechnetfOr [(C4F9)2P(0)0]- [(C6H5)3C6H5CH2P]*: C 46.39 % ; H 2.60 %. 

30 Beispiel 10: 

Zu 4,05 g (1 1 ,9 mmol) der gemali Beispiel 4 hergestellten Kalium- 
bis(pentafluoroethyl)pliospliinat in 15 cm^ Wasser wird unter standigem 
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RQhren eine LSsung von 2,08 g (1 1 ,9 mmol) 1-Butyl-3- 
methylrmldazollumchloride in 3 cm^ Wasser bei Raumtemperatur gegeben. 
Hierbei blidete sich ein oliger Niederschlag. Das Wasser wird unter 
vermindertem Druck abgedampft und der so erhaltene RQckstand unter 
5 vermindertem Druck von 1 20 Pa und einer Badtemperatur von 60 °C fQr 1 
Stunde getrocknet. Anschlieliend werden 10 cm^ Isopfopylalkohol zum 
RQckstand gegeben und ein weiiler Niedersciilag abfiltriert, der zwei IVIal mit 
5 cm^ Isopropylalkohol gewasclien wird. Der Isopropylalkoliol wird unter 
vermindertem Druck abgedampft und der so eriialtene RQckstand unter 
10 vermindertem Druck von 120 Pa und einer Badtemperatur von 80 "C fQr 2 

•Stunden getrocknet. 
Es werden 4.99 g einer oliger FIQssigkelt von 1-Butyl-3- 
methylimidazoliumbis(pentafluoroetliyl)phospliinat gewonnen. Die Ausbeute 
betrSgt 95,4 % , bezogen auf das eingesetzte Kaliumbis(pentafluoroetliyl)- 
15 pliosptiinat. 

1-Butyl-3-metiiyIimidazoliumbis(pentafluoroethyl)pliospliinat wurde mittels ^^F, 
^^P und ^H-NI\/IR-Spektroskopie charakterisiert: 

NIVIR spectmm, ppm : 
20 (LSsungsmittel: Acetonitrll-Da ; Referenz: CCI3F): 



o 



-80,19 m (CF3) ; -124,93 d (CFg) ; J^f = 66.9 Hz 



NIVIR spectrum, ppm: 
(LSsungsmittel: Acetonitril-Ds ; Referenz: TIVIS): 
25 0.93 1 (3H. CH3) ; 1 ,33 tq (2H, CH2) ; 1 .83 tt (2H. CH2) ; 3,87 s (3H, CH3) ; 4,17 
t (2H, CH2) ; 7.48 dd (1 H) ; 7.54 dd (1 H) ; 8.99 s (1 H) ; J Vh = 1 -6 Hz ; J Vh = 
7.3 Hz ; JVh = 7.6 Hz. 



NIVIR spectrum, ppm: 
30 (Losungsmittei: Acetonitril-Ds ; Referenz: 85 % H3PO4): 
-1.86 quin ; JVf =66.8 Hz. 
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PATENTANSPRUCHE 

Verfahren zur Herstellung von Bls(perfluoralkyl)phosphlnsauren bzw. 
deren Salzen umfassend zumindest die folgenden Verfahrensschritte: 

a) Umsetzung wenigstens eines Dlfluortris(perfluoralkyl)phosphorans 
Oder wenigstens eines Trlfluorbis(perfiuorall<yl)pliospliorans mit 
Fiuorwasserstoff In einem geeigneten Reaktionsmedlum, und 

b) Erhitzen des gemdii a) erhaltenen Reaktionsgemlsches. 

Verfahren zur Herstellung von Bls(perfluorall<yl)phosphinsauren bzw. 
deren Salzen gemSB Anspruch 1 , dadurcli gekennzeichnet, dali die 
Saize durch anschliedende Neutralisation dargestellt werden. 

Verfahren gemSK Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB als 
Difluortris(perfluoralkyl)phosphoran oder 

TrifIuorbis(perfluoralkyl)phosphoran eine Verbindung der allgemelnen 
Formel I 

(C„F 

I 

elngesetzt wird, worin 1 <n <8, vorzugsweise 1 <n ^ und m jeweils = 2 
Oder 3 bedeutet. 

4. Verfahren gemad Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dad als 

Difluortris(perfluoralkyl)phosphoran eine Verbindung ausgewahit aus der 
Gruppe bestehend aus Difluortris(pentafluorethyl)phosphoran, 
Dlfluortris(n-nonafluorbutyl)phosphoran und Dlfluortrls(n- 
heptafluorpropyOphosphoran eingesetzt wird. 
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Verfahren gemdil Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 6aQ> als 
Trlfluorbis(perfIuoralkyl)phosphoranverbindung 
Trifluorbis-(n-nonafluorbutyl)phosphoran eingesetzt wird. 

Verfahren gemad Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daH die 
Temperatur wdhrend des Erhitzens gemdil Verfahrensschritt b) 
^aumtemperatur bis 150 "C, vorzugsweise 100 "C bis 145 °C, besonders 
bevorzugt 135 bis 140 "C, betragt. 

Verfahren gemaf^ Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daC die Dauer 
des Erhitzens gemal^ Verfahrensschritt b) 1 bis 150 Stunden, 
vorzugsweise 10 bis 25 Stunden, besonders bevorzugt 18 bis 22 Stunden 
betr3gt. 

Verfahren gemali Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daii das 
Reaktionsmedium Wasser oder ein auf Wasser basierendes Gemisch ist. 

Verfahren gemaH Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dal^ zur 
Darstellung der Saize Basen, vorzugsweise l-lydroxide, Oxide, l-lydride. 
Amide, Carbonate, Phosphine oder Amine, verwendet werden. 

10. SaIze der Bis(perfluoralkyl)phosphinsauren ausgewahit aus der Gruppe 
der teil- und peralkylierten Ammonium-, Phosphonium-, Sulfonium-, 
Pyridinium-, Pyridazinlum-, Pyrimidinium-, Pyrazinium-, imidazolium-, 

25 Pyrazolium-, Thiazolium-, Oxazolium- und Triazoliumsalze-salze. 

1 1 . SaIze der Bis(perfluoralkyl)phosphinsauren gemaf^ Anspruch 10, mit 
einem Kation ausgewahit aus der Gruppe 
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5 6. 



10 7. 




15 8. 
9. 

20 




wobei bis gleich oder verschieden, gegebenenfalls durch eine Elnfach- 
oder Doppelbindung direkt miteinander verbunden sind und jeweils einzein 
Oder gemeinsam folgende Bedeutung haben: 
5 -H, 

- Halogen, wobei die Halogene nicht direkt mit N verbunden werden, 

- Alkylrest (Ci bis Cs) der teiiweise oder volistandig durch weitere Gruppen, 




VOrZUgSWeise F, CI, N(CnF(2n+1-x)Hx)2. 0(CnF(2n+1-x)Hx), S02(CnF(2n+1.x)Hx), 

CnF(2n+i-x)Hx mlt 1<n<6 und 0<x<2n+1 substituiert sein kann. 



10 



12. Verwendung der Saize der Bls(perfluoralkyl)phosphins3uren gem3ll 
Anspruch 10 oder 11 als lonische FlUssigkeiten. 

13. Verwendung der Saize der Bis(perfluoralkyl)phosphinsauren gemad 
15 Ansprucii 10 oder 1 1 als Phasen-Transfer-Katalysator oder Tenside. 
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Zusammenfassung 

Die vorliegende Erflndung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
5 Bis(pernuoralkyl)phosphins3uren umfassend zumindest die Umsetzung 

wenigstens eines Difluortris(perfluorall<yl)phosphorans Oder wenigstens 
eines Trifluorbls(perfluorallcyl)phosphorans mit Fluorwasserstoff in eineni 
geeigneten Realctionsmedium und das Eriiltzen des so erhaltenen 
Reaktionsgemisches. Die Erfindung betrifft aucli Saize der 
10 Bis(perfluoralkyl)phospliinsauren sowie deren Verwendungen. 




o 
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